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ABSTRAKT 
Horčík je ľahký kov vhodný pre rôzne technické a biomedicínske aplikácie vďaka dobrému 
pomeru pevnosti k hmotnosti a biokompatibilite. Prášková metalurgia (PM) horčíka je 
moderná metóda spracovania pórovitého horčíka pri ktorej sú dosiahnuté špecifické 
mechanické vlastnosti vplyvom vysokej čistoty, materiálovej štruktúry a riadenej pórovitosti. 
Táto práca sa zameriava na prípravu a charakterizáciu porézneho horčíkového materiálu, 
pripraveného z práškového horčíku s priemernou veľkosťou častíc 50 µm. Proces prípravy 
pozostáva z lisovania prášku a z následného spekania zhutnených výliskov. Vlastnosti 
porézneho horčíku pripraveného metódou PM sú závislé na podmienkach každého 
individuálneho procesu. Lisovací tlak a teplota spekania boli menené pre optimalizáciu 
procesu. Boli skúmané mechanické vlastnosti (pevnosť v trojbodovom ohybe, tvrdosť) 
a optické vlastnosti (fraktografia a metalografia). Získané vlastnosti pripraveného 
horčíkového materiálu pomocou PM boli porovnané s odbornou literatúrou. 
ABSTRACT 
Magnesium is a lightweight metal suitable for various technical and biomedical applications 
due to its great strength-weight ratio and biocompatibility. The powder metallurgy (PM) of 
magnesium presents a modern method of porous magnesium processing, in which are reached 
specific mechanical properties influenced by high purity, material structure and controlled 
porosity during this process. This thesis deals with preparation and characterization of porous 
magnesium material which is prepared from a magnesium powder containing a particles with 
average size of 50 µm. The preparation process consists of powder pressing and sintering of 
green compacts. The properties of porous magnesium prepared by PM method depend on 
conditions of every individual process. The compaction pressure and sintering temperature 
were altered to optimize a preparation proces. There were examined mechanical properties 
(3 point bending, hardness) and optical properties (fractography and metallography). Obtained 
properties of porous magnesium prepared by PM were compared with technical literature. 
KLÚČOVÉ SLOVÁ 
Porézny horčíkový materiál, mechanické vlastnosti, prášková metalurgie 
KEYWORDS 
Porous magnesium material, mechanical properties, powder metallurgy 
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1 ÚVOD 
Z technického pohľadu je horčík využívaný hlavne v automobilovom a leteckom priemysle. 
V týchto odvetviach sa využíva kvôli jeho nízkej mernej hmotnosti (1,74 g·cm-3). Horčíkové 
zliatiny sú taktiež veľmi dobre obrábateľné, a preto sa pri ich obrábaní môžu voliť vysoké 
rezné rýchlosti. Avšak horčík a mnohé horčíkové zliatiny sa vyznačujú malou tvárnosťou. Je 
to z dôvodu ich hexagonálnej štruktúry s najtesnejším usporiadaním. V dnešnej dobe je 
hlavnou úlohou pripraviť horčíkový materiál s relatívne vysokou pevnosťou a dobrou 
tvárnosťou, ktoré budú stabilné i pri vyšších teplotách. Ako jednou z možností sa ponúka 
príprava horčíkového materiálu pomocou práškovej metalurgie (PM). Pomocou PM je možné 
pripraviť tvarovo presné výrobky s minimálnym množstvom odpadového materiálu. Avšak 
vysoká reaktivita horčíku spojená s vysokým merným povrchom prášku spôsobuje výrazne 
zníženie mechanických vlastností pripraveného materiálu. Aby sme zabránili týmto 
nežiadúcim účinkom, je nutné pracovať v inertnej atmosfére po celú dobu spracovania [1], 
[2], [3], [4].  
 Z pohľadu medicíny je zaujímavá jeho biokompatibilita, ktorá by mohla v budúcnosti 
vyriešiť mnohé problémy týkajúce sa kostných náhrad, či fixácii. Výhodou horčíkových 
náhrad je, že môžu byť postupne rozpustené a absorbované po implantácii, a preto sú 
v poslednej dobe považované za potenciálny, biologicky odbúrateľný materiál implantátu 
vzhľadom k nízkej hustote (1,738 g·cm-3), relatívne vysokým pevnostiam a modulu pružnosti 
podobnému ľudskej kosti (40 až 57 GPa). Existuje stále viac dôkazov, že Mg2+ pomáha 
stimulovať hojenie kostného tkaniva. Vysoká koncentrácia iónov horčíka by mohla viesť 
dokonca k aktivácii kostných buniek a tým prispieť k ich rýchlejšej regenerácii [5], [6], [7], 
[8], [9]. 
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2 LITERÁRNY PREHĽAD PROBLEMATIKY 
2.1 Horčík a jeho vlastnosti 
Horčík je ľahký, mäkký kov striebrolesklej farby. V periodickej tabuľke patrí do skupiny 
kovov alkalických zemín (2. skupina). Je veľmi reaktívny a preto sa v prírode nevyskytuje 
v čistej forme. Môžeme ho nájsť ako zložku minerálov magnezitu (MgCO3) a dolomitu 
(MgCO3·CaCO3), ale hlavným zdrojom tohto prvku je morská voda. V súčasnosti sú 
používané dve metódy výroby. Prvá je elektrolýza taveniny bezvodého chloridu horečnatého 
(MgCl2), ktorý je získavaný z morskej vody. Druhým spôsobom je termická redukcia oxidu 
horečnatého (MgO) kremíkom vo forme ferosilícia (zliatina železa s viac ako 8 % kremíku) 
[1], [3]. 
 Horčík kryštalizuje v hexagonálnej tesne usporiadanej mriežke (HCP). Pri tomto 
usporiadaní dosahuje najtesnejšie usporiadanie atómov, ktoré vyplňuje pri tejto štruktúre až 
74,05% časť objemu [1], [3], [10]. 
2.1.1 Fyzikálne a mechanické vlastnosti 
Vybrané fyzikálne a mechanické vlastnosti horčíka pri štandardných podmienkach (20 °C, 
atmosférický tlak) sú vypísané v tabuľke 2.1. Horčík je v poslednej dobe čoraz 
vyhľadávanejším prvkom z dôvodu výborného pomeru pevnosti v tlaku a v ťahu k jeho nízkej 
hustote. Avšak tieto mechanické vlastnosti majú vysokú závislosť na spôsobe prípravy 
horčíkového materiálu [1], [3], [11]. 
Tabuľka  2.1:Základné fyzikálne a mechanické vlastnosti horčíku [1], [10] 
Hustota 1,738 g·cm-3 
Teplota topenia 650±1 °C 
Teplota varu 1090 °C 
Pevnosť Mg (odlievaný) 90 MPa 
Tvrdosť HB Mg (odlievaný)* 30 
Pevnosť Mg (pretlačovaný) 165–205 MPa 
Tvrdosť HB Mg (pretlačovaný)* 35 
Youngov modul pružnosti 45 GPa 
* pre záťaž 500 kg a priemer guličky 10 mm 
 
2.1.2 Chemické vlastnosti 
Horčík je chemicky veľmi reaktívna látka. Dôvodom sú jeho 2 valenčné elektróny, ktoré 
rýchlo reagujú s okolitým prostredím. Na vzduchu povrch horčíku reaguje s kyslíkom (vzniká 
oxid horečnatý MgO), a so vzdušnou vlhkosťou (vzniká hydroxid horečnatý Mg(OH)2) [10].  
 
2.2 Prášková metalurgia 
Prášková metalurgia sa zaoberá výrobou práškových kovov, polokovov a kovových zliatin, 
ktoré spracováva bez roztavenia ich hlavných zložiek. Medzi najdôležitejšie vlastnosti 
kovových práškov patrí veľkosť, tvar a distribúcia častíc. Tieto vlastnosti sú závislé na 
spôsobe výroby a úpravy práškov. Pri charakterizácii práškov sú hodnotené jednak vlastnosti 
jednotlivých častíc (veľkosť, tvar, chemické zloženie, mikroštruktúra, hustota, mikrotvrdosť), 
ale aj ich kolektívne, objemové a povrchové vlastnosti. Detailnejšie rozčlenenie základných 
a technologických vlastností je [12]: 
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Základné vlastnosti 
 Veľkosť zŕn 
 Tvar zŕn 
 Distribúcia veľkosti častíc 
 Mikroštruktúra častíc 
 Merný povrch častíc 
Technologické vlastnosti 
 Lisovateľnosť 
 Sypaná hustota 
 Objem po zatrasení 
 Hmotnosť po zatrasení 
Veľkosť a tvar zŕn 
Veľkosť zŕn prášku sa najčastejšie vyjadruje na základe geometrických charakteristík. 
Vzhľadom k tomu, že častice sú všeobecne nepravidelne, nie je možné použiť geometricky 
priemer. Preto sa používa takzvaný ekvivalentný priemer. Je to priemer guľovitej častice, 
ktorá má aspoň jednu spoločnú kvantifikovateľnú fyzikálnu vlastnosť (objem, povrch, 
sedimentačnú rýchlosť) s meranou časticou. Na obr. 2.1 je znázornený ekvivalentný priemer 
Dv, ktorý je získaný z guľovitej častice o zhodnom objeme s nepravidelnou časticou [12]. 
 
Obr. 2.1: Ekvivalentný priemer gule Dv [12] 
Prášky rozdeľujeme podľa veľkostí častíc na: 
a) Makroskopické – veľkosť nad 50 µm 
b) Mikroskopické – veľkosť od 1 do 50 µm 
c) Submikroskopické – veľkosť < 1 µm 
d) Koloidné – veľkosť < 0,1 µm 
S veľkosťou zŕn úzko súvisí aj tvar zŕn. Tvar zŕn je závislý na druhu prášku a spôsobe jeho 
výroby. V tabuľke č. 2.2 sú vybrané tvary zŕn prášku, ktoré najčastejšie nadobúda horčík. 
Tieto tvary vznikajú pri jeho výrobe metódou atomizácie plynom (guľovitý a kvapkový tvar) 
a pri mletí (nepravidelný tvar) [12].  
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Tabuľka č. 2.2: Najčastejšie tvary zŕn práškového horčíku [12] 
 
Distribúcia veľkosti častíc 
Pri výrobe vzniká práškový materiál s rôznou veľkosťou častíc. Rozptyl od najmenších po 
najväčšie častice prášku je označovaný pojmom distribúcia veľkosti častíc. Podľa rozsahu 
veľkosti častíc v prášku rozdeľujeme zmesi práškov na tri základné typy: 
 Monodisperzné – sú tvorené časticami rovnakej veľkosti 
 Bimodálne – sú tvorené zmesou dvoch veľkostí častíc 
 Polydisperzné – sú tvorené časticami rôznej veľkosti 
Porovnanie základných typov distribučných kriviek veľkosti častíc je na obr. 2.2 [12]. 
 
Obr. 2.2: Základné typy distribučných kriviek veľkosti častíc [12] 
10 
 
2.2.1 Výroba kovových práškov 
Takmer s každého kovu je možné vyrobiť prášok, ale voľba technológie sa musí prispôsobiť 
špecifickým vlastnostiam materiálu. Spôsob výroby práškového materiálu ovplyvňujú jeho 
fyzikálne a technologické vlastnosti a preto je nutné vždy vybrať metódu ktorou získame 
materiál s požadovanými vlastnosťami. Spôsoby výroby práškov sa delia na [12]: 
 Mechanické 
 Drvenie 
 Mletie 
 Mechanické legovanie 
 Fyzikálno-mechanické 
 Atomizácia vodou 
 Atomizácia plynom 
 Atomizácia odstredivou silou 
 Chemické 
 Redukcia kovových zlúčenín 
 Výroba práškov z plynnej fáze 
 Výroba práškov tvrdých materiálov 
 Fyzikálno-chemické 
 Získavanie práškov z vodných roztokov 
 Elektrolýza taveniny 
2.2.2 Výroba práškového horčíku 
Na výrobu horčíkového prášku sa najčastejšie využíva mletie. Ak však chceme 
zminimalizovať oxidáciu povrchu prášku pri jeho výrobe, je nutné použiť metódu atomizácie 
inertným plynom (Ar,N2), ktorá zminimalizuje reakciu horčíkového prášku so vzduchom 
a vzdušnou vlhkosťou [12], [15]. 
Mletie 
Mletie patrí medzi mechanické spôsoby prípravy práškov. Prebieha najčastejšie v guľovom 
mlyne, ktorého princíp je zobrazený na obr. 2.3. V rotujúcom bubne sa nachádzajú mlecie 
telesá (gule a valce najčastejšie vyrobené z oceli), ktoré tvoria maximálne 40 % objemu 
bubnu. Tie sú vplyvom rotačného pohybu vynášané do horných častí bubnu a následne 
vplyvom gravitačnej sily padajú naspäť dole. Pri páde narážajú na materiál, ktorý rozdrobujú. 
Tento proces prebieha dovtedy, dokým nedosiahneme požadovanú veľkosť častíc prášku. 
Limitne minimálna veľkosť častíc, ktorú je možné získať týmto procesom sa u kovových 
a nekovových práškov pohybuje v rozmedzí 1 až 0,1 µm [12], [13]. 
 
Obr. 2.3: Princíp guľového mlynu [13] 
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Atomizácia plynom 
Podstatou tejto metódy je dezintegrácia prúdu taveniny dusíkom alebo argónom, ktorý prúdi 
z trysky pod tlakom. Na obr. 2.4 je vidieť jej princíp. Výhodou tejto metódy je získanie 
prášku s guľovitým tvarom častíc. Tak isto je dosiahnutá vysoká homogenita veľkosti častíc 
prášku. Stredná veľkosť častíc prášku, získaného atomizáciou plynom, sa pohybuje 
v rozmedzí 20 až 300 µm [4], [12], [14]. 
 
Obr. 2.4:Princíp atomizácie plynom [12] 
Existuje mnoho konštrukčných riešení pre atomizáciu plynom. V zásade sa rozlišujú tri typy 
podľa konfigurácie trysky [12]: 
1. voľný pád – prúd tekutého kovu vyteká z lievika a padá 100–200 mm pôsobením 
gravitačnej sily do atomizačnej komory, kde je rozstrekovaný plynom, 
2. ohraničený – prúd plynu z trysky je mierený, 
3. vnútorné miešanie – plyn a tekutý kov sa mieša pred vstupom do atomizačný komory 
2.2.3 Lisovanie kovových práškov 
Účelom lisovania je z práškového kovu získať výrobok o určitom tvare a relatívnej hustote 
(pomer hustoty výrobku k hustote odpovedajúceho kovu alebo zliatine). Východiskovým 
materiálom pre lisovanie je konglomerát častíc práškového kovu. Kontakt medzi jednotlivými 
časticami je veľmi malý, pretože priestor prášku je vyplnený pórmi, ktoré niekedy zaberajú 
viac ako 50 % objemu. Hlavnými faktormi ovplyvňujúcimi pórovitosť sú veľkosť, tvar, 
vlastná pórovitosť častíc a miera zhutnenia [12], [15]. 
 Proces lisovania pozostáva z troch hlavných fázy. Na počiatku dochádza k presunu 
a rozloženiu častíc vo forme. Častice sa premiestňujú a otáčajú tak, aby vyplnili voľný 
priestor pórov. Pri tomto presune vzniká medzi časticami odpor vo forme trenia, ktoré je 
nutné prekonať. Pri zvyšovaní lisovacieho tlaku dosiahneme druhú fázu, v ktorej nastáva 
obrusovanie a zväčšovanie kontaktných plôch medzi časticami. Ďalším zvyšovaním 
lisovacieho tlaku sa dostaneme do tretej fázy – objemovej deformácii častíc. Pri objemovej 
deformácii začínajú častice meniť svoj tvar a po vyčerpaní plastických možností dochádza 
k ich rozrušeniu. Medzi kovovými časticami dochádza k treniu, ktoré spôsobuje zvýšenie 
teploty a následné vznikanie kovových spojov. Všetky tieto procesy sa navzájom prelínajú 
a ovplyvňujú [15]. 
 Najväčší vplyv na výšku lisovacieho tlaku majú vlastnosti daného prášku. Dôležitú úlohu 
majú tiež vrstvy oxidov daných kovov na povrchu práškových častíc, ktoré kvôli svojej 
vysokej tvrdosti a neschopnosti plastickej deformácie výrazne zvyšujú lisovacie tlaky. 
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Tomuto javu môžeme predísť použitím inertné atmosféry (N2, Ar), ktorá minimalizuje tvorbu 
oxidov na povrchu práškov a tým zabráni zvýšeniu lisovacieho tlaku [15]. 
 Veľkosť častíc je jednou z hlavných vlastností prášku. Homogénnosť celkovej zmesi má na 
lisovací tlak výrazný vplyv. V prípade homogénneho prášku o jednotnej veľkosti častíc bude 
lisovací tlak zvýšený. Je to preto, že častice rovnakej veľkosti do seba nezapadajú a dochádza 
medzi nimi k väčšiemu odporu, ktorý je nutné na počiatku prekonať. Avšak po prekročení 
odporu dostatočne vysokým tlakom sa častice deformujú a začínajú do seba zapadať natesno, 
čím dosiahneme lepších mechanických vlastností. Zato u heterogénnej zmesi pozostávajúcej 
z dvoch alebo viacerých typov častíc (väčších a menších) dochádza k lepšiemu vyplneniu 
priestoru a častice do seba viac zapadajú. Tým pádom nedochádza k tak vysokému odporu 
medzi časticami a postačí použitie nižšieho tlaku. Avšak mechanické vlastnosti materiálu 
pripraveného z heterogénnej zmesi sú nízke [12], [15].  
 Ďalšou vlastnosťou, ktorá má vplyv na lisovací tlak je morfológia častíc. Práškový kov 
s hladkým povrchom vyžaduje nižší lisovací tlak než s reliéfnym povrchom. Je to preto, že pri 
lisovaní vzniká medzi časticami s reliéfnym povrchom väčšie trenie. Pri vyšších tlakoch, kedy 
dochádza k objemovej deformácii častíc, je dôležitá aj štruktúra častíc. Tá má vysoký vplyv 
na veľkosť odporu proti plastickej deformácii materiálu [12], [15], [22]. 
 Horčíkový prášok sa najčastejšie spracováva metódou lisovania za studena. Pri lisovaní za 
studena dochádza k stlačeniu prášku pôsobením vysokého tlaku (najčastejšie 150 až 
900 MPa). Nevýhodou je, že lisovací tlak nie je prenášaný cez prášok rovnomerne. Ak je 
prášok lisovaný iba z jednej strany, hustota výlisku je na tejto strane vyššia. Rovnomernosť 
zhutnenia výliskov je možné vylepšiť aplikovaním obojsmerného lisovania, avšak hustota 
v strede výlisku bude stále nižšia [4], [12]. 
 V prípade vyšších požiadaviek na materiál sa používa lisovanie za tepla. Pri lisovaní za 
tepla dochádza k súčasnému zhutňovaniu a spekaniu výliskov. Výhodou tejto metódy je, že 
materiál je pri zvýšenej teplote mäkší, a preto aj ľahšie stlačiteľný. Tak isto dochádza 
k výraznému zväčšeniu kontaktných plôch častíc prášku, ktoré sa na seba lepšie naviažu. 
Výsledkom je zvýšenie hustoty a mechanických vlastností pripravených výliskov [4], [12]. 
 Na povrchu horčíkového prášku sa rýchlo vytvárajú oxidy, ktoré vznikajú reakciou so 
vzduchom. Preto je počas lisovania nutné použitie inertnej atmosféry, ktoré minimalizuje 
vznik oxidov, a tým predíde zníženiu pevnosti pripraveného materiálu [15]. 
2.2.4 Spekanie 
Spekanie je proces tepelného spracovania, pri ktorom prechádza práškový materiál do 
kompaktného stavu bez dosiahnutia teploty topenia. Hlavnou úlohou spekania je zvýšenie 
pevnosti a zmenšenie pórovitosti daného materiálu. U jednozložkového systému sa teplota 
spekania volí v rozmedzí 0,6 až 0,9 teploty topenia spekaného materiálu [15], [16]. 
 Spekanie môže prebiehať za súčasného pôsobenia vonkajším tlakom (označované ako 
lisovanie za tepla) alebo bez pôsobenia tlaku. V prípade, že na materiál nepôsobíme 
v priebehu spekania tlakom, je jedinou hnacou silou zníženie celkovej povrchovej energie. 
Zníženie celkovej povrchovej energie je výsledkom [12], [15]: 
 Zníženia špecifickej povrchovej plochy v dôsledku rastu kontaktných plôch medzi 
časticami 
 Zníženia objemu pórov a ich zaguľatenia 
 Odstránenia bodových porúch a dislokácii v prášku 
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Proces spekania sa z hľadiska prebiehajúcich dejov rozdeľujeme do troch štádií [12], [15]: 
1. Počiatočné štádium – pre toto štádium je charakteristické vytváranie styčných plôch 
(krčkov) a ich rast. Medzi hlavné mechanizmy prebiehajúce v tomto štádiu patria 
povrchová difúzia (Ds) a objemová difúzia (Dl). Úlohou povrchovej difúzie v tomto 
štádiu je presun atómov po povrchu častice smerom ku krčku (obr. 2.5). Pre 
povrchovú difúziu je charakteristické, že nespôsobí žiadne zmrštenie ani zmenu 
hustoty. Úloha objemovej difúzie v tomto štádiu je taktiež transport atómov k povrchu 
krčku, avšak objemová difúzia prebieha pozdĺž hraníc zŕn, ktoré sú v kontakte. Tento 
proces je spojený s približovaním stredu častíc-dochádza ku zmršťovaniu a zvýšeniu 
hustoty. 
2. Stredné štádium – v tomto štádiu prebieha najväčšie zmrštenie materiálu. Hlavnými 
mechanizmami sú objemová difúzia (Dl), difúzia po hraniciach zŕn (Db) a plastický tok 
(η). Objemová difúzia a difúzia po hraniciach zŕn sú v tejto časti založené na transporte 
vakancii (neobsadené mriežkové body v štruktúre materiálu) k povrchu krčku 
(obr. 2.5). Objemová difúzia transportuje vakancie cez kryštálovú štruktúru. Pri 
druhom type difúzie prebieha transport cez hranice zŕn. Dôležitú úlohu zohráva aj 
plastický tok, tj. pohyb dislokácii v dôsledku napätia počas spekania. Dislokácie 
pôsobia ako miesta zániku vakancii, a tým prispievajú k prenosu materiálu pri spekaní. 
Po dosiahnutí určitej veľkosti krčku strácajú pôvodné častice svoju identitu. Vytvára sa 
koherentná sieť pórov a dochádza k rastu zrna s tvorbou novej mikroštruktúry. 
3. Konečné štádium – pomalé približovanie k teoretickej hustote. V oblasti 90–95% 
teoretickej hustoty sa rýchlo zväčšuje podiel uzavretých pórov a dochádza 
k zaguľateniu jednotlivých pórov. 
 
 
Obr. 2.5:Mechamizmy prenosu hmoty [12] 
U kovových materiálov sú dominantné povrchové difúzie a difúzie po hraniciach zŕn. 
Povrchová difúzia a difúzia po hraniciach zŕn vykazujú silnú závislosť na veľkosti častíc. Oba 
tieto procesy sa zvyšujú s klesajúcou veľkosťou častíc. Pre hodnotenie spekania sa 
najčastejšie používa hustota, pevnosť a pórovitosť, ale môže to byť tiež niektorá z fyzikálnych 
veličín [12], [15].  
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2.3 Skúšky mechanických vlastností 
2.3.1 Skúška tvrdosti 
Tvrdosť sa meria vtlačovaním indentoru (vnikajúceho telieska) definovanou silou do povrchu 
skúšobného materiálu po určitú dobu. Následne sa tvrdosť určí z veľkosti deformácie povrchu 
vzorky. Vnikajúce teliesko, indentor má presne stanovený tvar a veľkosť, ktorá je špecifická 
pre každú metódu. Je vyrobený z tvrdého materiálu. Poznáme tri metódy merania tvrdosti. Sú 
to tvrdosti podľa: 
 Vickersa (HV) 
 Brinella (HB) 
 Rockwella (HR) 
 Vickersova a Brinellova tvrdosť sú definované ako pomer záťažovej sily F a plochy 
odtlačku S. Rockwellova tvrdosť je definovaná ako hĺbka trvalého otlačku. Pre hodnotenie 
kovových materiálov sú tvrdosti uvádzané ako bezrozmerné čísla. U Vickersovej metódy je 
pri veľmi malých zaťaženiach (menej ako 200 g) možné zmerať aj tvrdosť jednotlivých zŕn, 
povrchovej vrstvy a pod. Tieto skúšky sa označujú termínom mikrotvrdosť [17], [18], [19]. 
2.3.2 Skúška trojbodovým ohybom 
Pri skúške sa skúšobná tyč obdĺžnikového alebo kruhového prierezu položí na dve opony. 
Skúšobný stroj pôsobí na vzorku tlakovým zaťažovaním. Horná časť stroja tvorí tŕň, ktorý 
pôsobí silou uprostred skúšobnej tyče. Účelom skúšky je získať závislosť sila–priehyb tyče. 
Priehyb sa meria snímačom premiestnenia stredu tyče vzhľadom k najbližším oponám. 
Pri priehybu nie je napätie v priereze skúšobnej tyče konštantné, ale mení sa. Na povrchu 
vzorky pôsobí proti tŕňu maximálne ťahové napätie. Smerom k stredu tyče napätie klesá na 
nulu a ďalej nadobúda záporných hodnôt – je tlakové. 
 Za pevnosť v ohybe sa berie maximálna hodnota ťahového napätia pôsobiaceho na 
povrchu tyče v okamihu lomu. Hodnota zmluvnej pevnosti v ohybe moR  je daná vzťahom: 
 MPao
max
omo WMR  , (1) 
kde 
max
0M je maximálny ohybový moment. V prípade trojbodového ohybu platí: 
4
max
0 FlM  , (2) 
a 0W  je modul prierezu. Pre kruhovú tyč priemeru d platí: 32
3
0 dW  , a pre obdĺžnikovú 
tyč výšky h a šírky b platí: 620 bhW  . 
 Hodnota moR  je závislá na kvalite povrchu skúšobného telesa. Zároveň existuje mála 
pravdepodobnosť, že lom, ku ktorému dôjde, sa bude nachádzať práve uprostred tyče. preto 
hodnoty moR  budú závislé najmä na podmienkach ohybovej skúšky, a to aj v prípade 
rovnakého materiálu a rovnakej testovanej vzorky [17], [20]. 
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2.4 Rešerš 
V štúdii [21] bol skúmaný účinok teploty zhutnenie na pevnosť v ohybe. Bol použitý 
horčíkový prášok (čistota 99,8 %, veľkosť 152 µm) a hliníkový prášok (čistota 99,7 %, 
veľkosť 152 µm). Horčíkovo-hliníkové práškové zmesi boli pripravené pridaním 12 hm. % 
práškového hliníku k horčíku. Tieto zmesi boli následne miešané po dobu 10 min. Pre 
porovnávacie účely bol tiež pripravený čistý práškový horčík. Pripravené prášky boli následne 
lisované pri tlaku 489 MPa a teplote od 28 do 150 °C. Zhutnené výlisky boli následne 
spekané v argónovej atmosfére pri teplote od 400 do 460 °C po dobu 1 h. Na výliskoch boli 
postupne prevedené mechanické skúšky pevnosti v tlaku a pevnosti v ohybe. 
 Obr. 2.6 ukazuje závislosť pevnosti v tlaku na teplote zhutnenia. U oboch pripravených 
výliskoch bolo pozorované, že zvýšenie zhutňovacej teploty spôsobilo zlepšenie pevnosti 
v tlaku. Pri zhutnení za studena mali výlisky čistého Mg a Mg-Al 12 % podobnú pevnosť 
v tlaku, avšak pri zhutnení za tepla dosahovala horčíkovo-hliníková zmes vyššie hodnoty.
 Obr. 2.7 ukazuje vzťah medzi pevnosťou v ohybe a teplotou spekania v Mg a Mg-Al 12 %. 
Pevnosť v ohybe spekaných telies sa zvýšila s rastúcou teplotou spekania. Platí to aj pre 
výlisky zhutnené za studena, aj za tepla. U výliskov zhutnených za tepla boli dosiahnuté 
výsledky o 20 až 30 MPa vyššie ako u výliskov zhutnených za studena. Je to preto, že vyššia 
teplota zhutnenia spôsobila zvýšenú plastickú deformáciu častíc. Vďaka zvýšenej plastickej 
deformácii došlo k väčšiemu kontakt medzi časticami prášku. V dôsledku toho bolo vytvorené 
väčšie množstvo väzieb medzi časticami prášku a výsledná pevnosť v ohybe sa zvýšila. 
 
Obr. 2.6:Závislosť pevnosti v tlaku na teplote zhutnenia čistého Mg a Mg-Al 12 % [21] 
Compressive strength – pevnosť v tlaku, compaction temperature – teplota zhutnenia, pure – čistý 
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Obr. 2.7:Závislosť pevnosti v ohybe na teplote spekania čistého Mg a Mg-Al 12% zhutnených za 
studena a za tepla [21] 
Transverse rupture strength –pevnosť v ohybe, sintering temperature – teplota spekania, cold compaction – zhutnenie za 
studena, warm compaction – zhutnenie za tepla, pure - čistý  
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V štúdii [22] boli skúmané vplyvy štruktúry, lisovacieho tlaku a dĺžky spekania na vlastnosti 
pripraveného horčíkového materiálu. Základným materiálom bol horčíkový prášok AZ91D 
(9 % Al, 1 % Zn). Priemerná veľkosť častíc prášku bola 100 µm. Z prášku boli kombináciou 
mikrospracovania a PM pripravené horčíkové kotúče s hladkým (1) a štruktúrovaným (2) 
povrchom. Kotúče boli následne zlisované tlakom 25 a 40 MPa pri teplote 150 °C. Potom boli 
spekané pri teplote 380 °C vo formovacom plyne (95 % N2, 5 % H2) po dobu 30 a 150 min. 
Následne bola preskúmaná závislosť mechanických vlastností (pevnosť v ťahu a mikrotvrdosť 
podľa Vickersa) na lisovacom tlaku, čase spekania a štruktúre pripravených vzoriek. 
 Z obr. 2.8 môžeme usúdiť, že zvýšením lisovacieho tlaku došlo k nárastu pevnosti v ťahu. 
Avšak pri lisovaní s vyšším tlakom (40 MPa) hral dôležitú úlohu povrch pripravených 
kotúčov. U kotúčov s hladkým povrchom boli namerané výrazne vyššie hodnoty ako 
u kotúčov so štruktúrovaným povrchom. Z obr. 2.8 tiež vyplýva, že vyššie pevnosti boli 
u kotúčov s hladkým povrchom získané dlhším časom spekania. U kotúčov so 
štruktúrovaným povrchom mal predĺžení čas spekania opačný vplyv. 
 
Obr. 2.8:Závislosť pevnosti v ťahu na lisovacích a spekacích podmienkach [22] 
Diametral tensile strength – pevnosť v ťahu, sintering time – čas spekania, surface condition – povrchová podmienka, 
compaction pressure – zhutňovací tlak
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Pre štúdium morfologických vlastností boli vybrané dva typy vzoriek. Obidva typy boli 
lisované pod tlakom 40 MPa a následne spekané pri teplote 380 °C po dobu 30 min. Jediný 
rozdiel bol v type použitého prášku. Prvý typ prášku mal hladký povrch a druhý 
štruktúrovaný. Vzorky boli vyhodnotené za použitia svetelnej mikroskopie (SM). Snímky SM 
(a, b-hladký povrch; c, d-štruktúrovaný povrch) sú zobrazené na obr. 2.9.  
 Bolo pozorované, že u oboch vzoriek boli častice po spekaní navzájom viazané. Snímky 
SM dokázali, že pórovité štruktúry by mohli byť vyrábané s použitím metódy práškového 
zhutnenia. Ďalej bola pozorovaná deformácia častíc prášku AZ91D, ktoré boli stlačené 
v smere zhutnenia. V štruktúre vzoriek boli pozorované póry až do veľkosti 100 µm. Póry 
väčšie než 100 µm boli viditeľné u vzorku z hladkého prášku na obr. 2.9 (a) a sú označené 
červenými šípkami [22]. 
 
Obr. 2.9: Mikroskopické a spracované snímky vzoriek s hladkým (a, b) a štruktúrovaným (c, d) 
povrchom prášku, červené meřítko:200 µm [22] 
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Z prášku MgZn4,3Y0,7 boli metódou pretláčania za tepla pripravené vzorky [23]. MgZn4,3Y0,7 
prášky mali rôzne veľkosti častíc, a to <32 µm, 33–44 µm, 45–62 µm, 63–90 µm a 91–
150 µm boli pripravené metódou atomizácie v inertnom plyne. Následne boli sušené 
v argónovej atmosfére pri teplote 230 °C po dobu 20 min. Potom boli podrobené pretláčaniu 
pri teplote 380 °C a tlaku 200 MPa, s pretlačovacím pomerom 10:1, 15:1 a 20:1. Na 
pozorovanie mikroštruktúry bola použitá SM a SEM. Častice mali guľovitú morfológiu, ktorá 
bola výsledkom procesu atomizácie.  
 Pri laboratórnej a pri zvýšenej teplote (300 až 350 °C) boli vykonávané ťahové skúšky. 
Obr. 2.10 ukazuje vplyv počiatočnej veľkosti častíc a pretláčacieho pomeru na medzu sklzu, 
pevnosti v ťahu a na predĺženie výsledných produktov. Pri vyšších pretláčacích pomeroch 
bolo dosiahnuté jednotnejších deformácií prášku a lepších mechanických vlastností 
(obr. 2.10 (b)). Taktiež bolo pozorované, že veľkosť častíc má výrazný vplyv na vlastnosti 
pripraveného materiálu. Pri použití jemnejších Mg práškov bola nameraná zvýšená pevnosť 
a tvrdosť experimentálnych materiálov (obr. 2.10 (a)). 
 
Obr. 2.10:Závislosť predĺženia a pevnosti na priemernej veľkosti častíc (a), pretlačovacom pomere (b) 
[23] 
Elongation – predĺženie, strength – pevnosť, ultimate tensile strength – medza pevnosti v ťahu, yield strength – medza sklzu, 
average particle size – priemerná veľkosť častíc, extrusion ratio – pretlačovací pomer  
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V práci [24] boli skúmané dva typy vzoriek o nominálnom chemickom zložení Mg-4Zn 
a Mg-4Zn-0,4Ca (hm. %). Vzorky horčíka boli pripravené indukčným tavením čistých Mg, 
Zn a Mg-10Ca (hm. %) predzliatin pod argónovou atmosférou v grafitovom kelímku, 
s následným liatím do oceľovej formy. 
 Boli testované tri stavy zliatin: za prvé, odliatok (označený C), za druhé, T4 tepelne 
ošetrený (označený T4) a za tretie, uhlové pretláčanie (ECAP, označený E). Tepelné 
spracovanie T4 pozostával z rozpúšťacieho žíhania pri 340 °C po dobu 24 h v peci 
s ochrannou argónovou atmosférou, čo bolo nasledované kalením do vody. 
 Boli overené účinky tepelného spracovania a termomechanického spracovania na 
mechanické vlastnosti horčíkových vzoriek. Obr. 2.11 ukazuje, že tvrdosti oboch horčíkových 
materiálov boli mierne znížené u T4 tepelného spracovania. To mohlo byť v dôsledku 
rozpustenia fáz pozostávajúcich z Mg a Zn. Naopak, tvrdosť vzoriek ECAP bola významne 
zvýšená v dôsledku zjemnenia zŕn. Z obr. 2.11 možné ďalej usúdiť, že prídavok Ca mierne 
zvyšoval tvrdosť vzoriek T4 tepelne spracovaných a odliatku v dôsledku vyššieho 
objemového podielu intermetalických fáz, najmä fázy Ca2Mg6Zn3. Podstatné zníženie 
veľkosti zrna eliminovalo tento účinok v prípade zliatin ECAP. 
 
Obr. 2.11:Tvrdosť(HV5) dvoch horčíkových zmesí študovaných pri odliatom (C), T4 tepelne 
ošetrenom (T4) a ECAP (E) stave [24]
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V práci [25] študoval Wen C. E. a kolektív prípravu a spracovanie porézneho horčíku. 
Základný materiál bol horčíkový prášok (čistota: nad 99,9 %, veľkosť prášku približne 
180 µm). Častice hydrogén uhličitanu amónneho a karbamidu boli použité ako výplň 
priestoru. Častice výplne priestoru slúžia na zvýšenie pórovitosti pripravovaných pien. 
Najčastejšie sú to organické látky, ktoré sa pri vyšších teplotách rozkladajú na jednoduché 
plyny (H2O-para, NH3 a CO2), ktoré z pripravovaného materiálu vyprchajú. Použité častice 
výplne priestoru mali guľovitý tvar a veľkosť v rozmedzí od 200 do 600 µm s čistotou 
99,0 %. Hmotnostné pomery horčíkového prášku a výplne boli určené podľa požadovanej 
pórovitosti spekaných výliskov. Horčíkový prášok a častice výplne priestoru boli dôkladne 
premiešané v achátovej miske. Po homogenizácii bola prášková zmes zhutnená jednoosím 
lisovaním za studena tlakom 100 MPa. Zhutnené výlisky boli následne tepelne spracované. 
Spôsob tepelného spracovania sa skladal z dvoch krokov. Prvým krokom bolo zahriatie 
výliskov na teplotu 200 °C po dobu 5 h. Pri tomto kroku došlo k odstráneniu častíc výplne 
priestoru rozkladom na jednotlivé plyny. Ďalším krokom bolo spekanie výliskov pri teplote 
500 °C po dobu 2 h, kedy došlo k spekaniu práškov do vysoko poréznych horčíkových pien, 
ktoré boli ďalej posudzované z hľadiska štruktúry a mechanických vlastnosti. 
 Výsledná horčíková pena mala pórovitosť 50 %. Zistilo sa, že distribúcia veľkosti pórov 
bola v rozmedzí 200 až 500 µm. U pripravených horčíkových pien bola frekvencia pórov 
o veľkosti 400 až 500 µm väčšia ako pri póroch o veľkosti 200 až 400 µm. To bolo spôsobené 
tým, že veľkosť pórov spekaných pien bola určená veľkosťou častíc výplne priestoru. Čím 
väčšie častice výplne priestoru boli použité, tým väčšie množstvo pórov o veľkosti 400 až 
500 µm sa v danej pene nachádzalo. 
 Pevnosť v tlaku takto pripravenej horčíkovej peny bola 2,33 MPa a Youngov modul bol 
0,35 GPa. Z daných meraní vyplýva, že pórovitosť, veľkosť pórov a morfológia pórov môže 
byť nastavená správnym výberom častíc výplne priestoru. 
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V práci [26] sa Wen C. E. a kolektív zaoberali vplyvom pórovitosti a veľkosti pórov na 
mechanické vlastnosti horčíkových pien. Ako základný materiál bol použitý čistý práškový 
horčík (čistota nad 99,9 %, veľkosť prášku približne 180 µm). Častice karbamidu (CO(NH2)2) 
boli použité ako výplň priestoru. Boli pripravené častice so štyrmi druhmi veľkosti, a to 45 až 
100 µm; 100 až 200 µm; 200 až 300 µm; 300 až 500 µm. Spôsob zhotovenia poréznych 
horčíkových materiálov bol rovnaký ako v predchádzajúcej štúdii [25]. Horčíkový prášok 
a častice výplne priestoru boli dôkladne homogenizované v achátovej miske. Lisovaním 
zmesi práškov tlakom 100 MPa boli získané zhutnené výlisky. Zhutnené výlisky boli spekané 
pri 500 °C po dobu 2 h. Týmto postupom boli pripravené horčíkové peny s 35–55% 
pórovitosťou (priemerná veľkosť pórov približne 250 µm). 
 Na horčíkových penách bol skúmaný vplyv pórovitosti a veľkosti pórov na modul 
pružnosti a pevnosti. Z výsledkov na obr. 2.12 vyplýva, že s poklesom pórovitosti a veľkosti 
pórov sa výrazne zvýšili Youngov modul pružnosti a medza pevnosti. To dokazuje vzorka 
s 35% pórovitosťou (priemerná veľkosť pórov 250 µm), ktorá dosiahla Youngov modul 
s hodnotou 1,8 GPa a medzou pevnosti 17 MPa, a tiež vzorka s priemernou veľkosťou pórov 
73 µm (pórovitosť 45 %), ktorá dosiahla hodnoty 1,3 GPa pre Youngov modul a 16 MPa pre 
medzu pevnosti. 
 
 
Obr. 2.12:Závislosť Youngovho modulu a maximálneho napätia na pórovitosti (vľavo) a na veľkosti 
pórov (vpravo)[26]  
Porosity – pórovitosť, pore size – veľkosť pórov, peak stress – maximálne napätie
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V štúdii [27] sa Čapek a kolektív zaoberali vlastnosťami porézneho horčíku pripraveného PM. 
Na prípravu porézneho horčíku boli použité prášky horčíku (čistota 99,6 hm. %., 75 µm 
do 150 µm) a hydrogén uhličitanu amónneho (250 µm až 500 µm), ktorý slúžil ako výplň 
priestoru. 
 Tieto prášky boli zmiešané a následne homogenizované v hexáne po dobu 30 min. Zmesi 
práškov obsahovali 5, 10, 15 a  20 obj. % hydrogén uhličitanu amónneho. Bol pripravený aj 
čistý horčíkový prášok bez použitia výplne priestoru. Následne boli zmesi práškov lisované 
pod tlakom 265 MPa. Zhutnené výlisky boli podrobené dvom tepelným krokom. Po prvé, boli 
žíhané po dobu 4 h pri teplote 130 °C v muflovej peci na vzduchu. Počas tohto kroku došlo 
k rozkladu hydrogén uhličitanu amónneho a k odpareniu hexánu. Pri druhom kroku boli 
výlisky spekané pri teplote 550 °C v rúrkovej peci po dobu 6 h v argónovej atmosfére. 
 Z hmotnosti a z rozmerov vzoriek bol vypočítaný objemový podiel pórov. Z mechanických 
vlastností bol zmeraný trojbodový ohyb. Po tejto skúške boli skúmané lomové plochy za 
použitia skenovacieho elektrónového mikroskopu (SEM). 
 Obr. 2.13 ukazuje závislosť pórovitosti pripravených materiálov na objemovom pomere 
Mg:NH4HCO3. Zhutnená vzorka čistého horčíkového prášku mala 12% pórovitosť. Tento 
výsledok môže byť pričítaný nepravidelnému tvaru horčíkového prášku, ktorý pri lisovaní 
spôsobil uzavretie vzduchu medzi časticami horčíku. Z výsledkov vyplýva, že čím väčšie 
množstvo častíc výplne priestoru bolo použité, tým vyššiu pórovitosť mali pripravené 
materiály. Zaujímavým zistením bolo, že celková pórovitosť materiálov pripravených PM 
pomocou častíc výplne priestoru bola vyššia, než súčet pridaného hydrogén uhličitanu 
amónneho a pórovitosti vo vzorke pripravenej len z práškového horčíka (12 obj. %). Pre 
všetky pripravené materiály bol rozdiel približne 6 obj. %. Tento jav bol spôsobený neúplným 
zhutnením a expanziou plynov (NH3, H2O a CO2) generovaných pri rozklade hydrogén 
uhličitanu amónneho, ktoré spôsobili zvýšenie pórovitosti. Objemové podiely pórov sú 
znázornené na obr. 2.13. Bolo zistené, že objemový podiel pórov nie je výrazne závislý na 
tvare častíc horčíka. Avšak tvar častíc horčíka výrazne ovplyvňoval pevnosť v ohybe 
porézneho horčíku. 
 
Obr. 2.13:Závislosť pórovitosti na objemovom pomere Mg:NH4HCO3 [27] 
Real porosity – skutočná pórovitosť, volume ratio – objemový pomer 
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V práci [28] boli PM pripravené vzorky porézneho horčíku. Ako výplň priestoru boli použité 
častice hydrogén uhličitanu amónneho. Následne bol na vzorkách študovaný vplyv čistoty 
argónovej atmosféry a času spekania na zmenu mikroštruktúry a mechanického správania 
porézneho horčíku.  
 Mg prášok (čistota 99,6 hm. %) a NH4HCO3 prášok (250 µm až 500 µm) boli použité ako 
základné materiály. V predchádzajúcej práci [27] bolo zistené, že výsledný materiál mal 
najlepšiu pevnosť pri 10% obsahu NH4HCO3. Vzorky boli pripravené rovnakým postupom, 
líšili sa iba v type použitej atmosféry počas procesu spekania. Použité atmosféry o prietokovej 
rýchlosti 0,1 l/min: 
1.  argón o technickej čistote (99,996 obj. %), 
2.  argón prečistený cez 55 mm hrubú vrstvu Mg (250 až 500 µm), ktorá pôsobí okolo 
spekaného materiálu ako pohlcovač plynov (H2O, O2, NH3).  
Po spekaní bola priemerná materiálová pórovitosť určená podľa rovnice: 
  %100/1P Mg    (3) 
kde P je pórovitosť, ρ je hustota pripraveného porézneho vzorku (vypočítané z rozmerov 
a hmotnosti) a Mg  je hustota čistého horčíku (
3
Mg cmg738,1 ). 
 
Obr. 2.14:Vplyv atmosféry pri spekaní a času spekania na maximálnu pevnosť v ohybe [28] 
Ultimate flexural strength – maximálna pevnosť v ohybu, time of sintering – čas spekania, non-sintered – nespekaný, 
technical argon – technický argón, gettered argon – prečistený argón 
 Za rôznych podmienok spekania boli pomocou PM pripravené horčíkové vzorky s 29–31% 
pórovitosťou. Z obr. 2.14 môžeme usúdiť, že pri spekaní po dobu až 6 h nebol pozorovaný 
žiadny významný vplyv čistoty atmosféry na mikroštruktúru a mechanické vlastnosti vzoriek. 
Avšak pri dlhšom čase spekania bola u vzorky s prečistenou argónovou atmosférou 
pozorovaná znížená pórovitosť. Tá bola spôsobená lepším difúznym spojením medzi 
časticami horčíku, čo viedlo k zániku niektorých väčších pórov. Znížením pórovitosti bolo 
dosiahnuté zlepšenie mechanických vlastností vzorky. Na druhú stranu spekanie vzorky 
v technickom argóne po dobu viac ako 6 h spôsobilo mierne zvýšenie celkovej pórovitosti, 
ktorú malo za následok vyššie množstvo oxidov v materiáli. Z výsledkov vyplýva, že pri 
dlhšom spekaní ako 6 h mala čistota argónovej atmosféry vysoký vplyv na mechanické 
vlastnosti horčíku pripraveného PM.  
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Yanze Bi a kolektív [29] pripravili pomocou PM porézny horčíkový materiál. Čistý horčíkový 
prášok (čistota najmenej 99,5 %) a častice polymethylmetakrylátu (PMMA) boli použité ako 
základný materiál a výplň priestoru. Bola pripravené zmesi horčíku a PMMA s rôznym 
obsahom PMMA častíc (0, 5, 10, 20 a 30 hm. %). Zmesi boli homogenizované po dobu 
15 min pri laboratórnej teplote. Potom bola zmes prášku a PMMA lisovaná jednoosím tlakom 
pri 300 MPa za vzniku zhutnených výliskov. Proces spekania zhutnených výliskov sa skladal 
z troch častí. Prvým krokom bolo odstránenie PMMA častíc. To bolo docielené zahriatím 
zhutnených výliskov na teplotu 400 °C po dobu 2 h vo vákuovej peci pri tlaku nižšom než 
8·10-3 Pa. Po tomto kroku bol PMMA dôkladne rozložený a odstránený z pórovitého horčíku. 
Potom nasledovalo spekanie pri teplote 550 °C po dobu 2 h v argónovej atmosfére. Následne 
boli spekané vzorky ochladené na laboratórnu teplotu v argónovej atmosfére. Mikroštruktúra 
bola skúmaná pomocou SEM. Hustota a pórovitosť spekaných vzoriek bola vypočítaná podľa 
rovnice (3). 
 Pripravené vzorky obsahovali dva typy pórov. Prvým typom boli malé póry, ktoré vznikli 
kontaktom malého množstva kyslíku s práškom. Druhým typom boli veľké póry (asi 100 µm), 
spôsobené nedostatočným odstránením PMMA. 
 Hustota pripraveného porézneho horčíku bez PMMA bola 1,72 g cm-3, čo je približne 
98,9 % teoretické hustoty. Ako je vidieť na obr. 2.15 s rastúcim obsahom PMMA sa zvyšuje 
pórovitosť (z 1 % až na 40 %) a zároveň takmer lineárne klesá hustota pripraveného 
porézneho horčíku až na hodnotu 1,05 g·cm-3. 
 
Obr. 2.15:Závislosť pórovitosti a hustoty po spekaní na hmotnostnom pomere PMMA [29] 
Porosity – pórovitosť, sintered density – hustota po spekaní, the mass fraction of PMMA – hmotnostný pomer PM
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3 CIEĽ PRÁCE 
Cieľom práce je príprava a charakterizácia objemového materiálu pripraveného z práškového 
horčíku jednoosím lisovaním pri laboratórnej teplote a následným spekaním v inertnej 
atmosfére. Cieľom je stanoviť vplyv lisovacieho tlaku a teploty spekania na štruktúru 
a mechanické vlastnosti pripravených objemových materiálov. 
4 EXPERIMENTÁLNA ČASŤ 
4.1 Metodika a použité experimentálne zariadenia 
Zariadenia 
Elektrónový mikroskop (ZEISS EVO LS 10) 
Svetelný mikroskop (Axio Observer Z1M) 
Mikrotvrdomer (AMH43 Series, LM 248AT) 
Píla (Secotom-50) 
Brúska (Tegramin-25) 
Glovebox (Nitrogen dry box 850NB-110) 
Metodika 
V inertnej dusíkovej atmosfére bolo navážené približne 2,7 g horčíkového prášku. Zvážený 
prášok bol nasypaný do jednoosej obojsmernej lisovne (obr. 4.1) a následne lisovaný pri 
tlakoch 100, 200, 300, 400 a 500 MPa. Pod daným tlakmi boli vzorky udržované po dobu 
1 min. Z prášku vznikli tablety s približnými rozmermi 2 × 0,5 cm. Takto boli pripravené 
vzorky lisované za studena. Rovnakým spôsobom boli pripravené ďalšie vzorky, ktoré boli 
zatavené do sklenených ampúl vyplnených argónom. Ampule boli následne vložené do pece 
prehriatej na teplotu spekania. Tam boli ponechané 30 min do ustálenia teploty v ampuli, 
a potom ponechané ďalšiu 1 h spekať. Teploty spekania boli 300, 400, 500 a 600 °C. Po 
procese spekania boli vzorky vychladené v ampule pri laboratórnej teplote. 
 Po tom, čo boli všetky vzorky pripravené, boli zvážené, zmerané a bola vypočítaná ich 
hustota. Z hustoty bola pomocou rovnice (3) vypočítaná pórovitosť. Ďalej boli vzorky 
narezané na dva trámiky. Prvý trámik bol použitý na skúšku v ohybe (obr. 4.2) a následnú 
fraktografiu, druhý na metalografiu a  skúšku tvrdosti podľa Vickersa. Priebeh skúšky 
v ohybe bol vyhodnotený pomocou snímačov priehybu. Fraktografia bola prevedená na 
zlomených vzorkách z ohybu. Snímky boli nafotené pomocí SEM. 
 Trámik na metalografiu bol uložený na dno formy a zaliaty epoxidovou živicou. Forma 
bola ponechaná v pokoji, pokým živica nestvrdla. Potom boli vzorky brúsené kotúčmi 
o zrnitosti 320, 600 a 1200. Následne boli leštené na leštiacich kotúčoch s diamantovými 
pastami. Diamantové pasty mali častice o veľkosti 3 µm, 1 µm a ¼ µm. Po každom kroku 
brúsenia a leštenia sa vzorky opláchli isopropanolom a vysušili. Z takto pripravených vzoriek 
boli za použitia SM nafotené snímky štruktúry horčíkového materiálu. Následne bola zmeraná 
tvrdosť podľa Vickersa pri zaťažení 25 g. 
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Obr. 4.1: Jednoosové obojsmerné lisovanie v matrici [12] 
 
Obr. 4.2:Detail merania skúšky v ohybe, vzorka (A), podporné opony (B)
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4.2 Základný materiál 
Horčíkový prášok od firmy Goodfellow Cambridge Ltd. bol použitý ako základný materiál. 
V tabuľke 4.1 sú uvedené jeho vlastnosti. 
Tabuľka 4.1:Vlastnosti horčíkového prášku [30] 
Relatívna hustota: 1,738 g·cm-3 
Čistota: 99,8 % 
Maximálna veľkosť častíc: 50 µm 
 
Na obr. 4.3 sú zobrazené snímky SEM horčíkového prášku zväčšeného 500-krát a 4000-krát. 
 
Obr. 4.3: Snímok horčíkového prášku (a), detail častice horčíkového prášku (b) 
4.3 Výsledky experimentu 
4.3.1 Skúška pevnosti trojbodovým ohybom 
Pripravené vzorky boli podrobené skúške pevnosti v ohybe podľa normy ČSN EN ISO 7438 
[20]. Boli zostrojené grafy priebehu skúšky v ohybe pripravených vzoriek. Vzorky lisované 
za studena sú zobrazené na obr. 4.4. Ďalšie lisované vzorky, ktoré boli následne spekané pri 
teplotách 300 °C, 400 °C, 500 °C a 600 °C po dobu 1 h sú zobrazené na obr. 4.5 až obr. 4.8. 
Maximálne napätie u každej vzorky je nameraná pevnosť v ohybe. Medzi počiatkom merania 
každej vzorky je posun 0,1 mm pre lepší prehľad výsledkov. Vzorka lisovaná pri tlaku 
100 MPa a následne spekaná pri teplote 600 °C sa pri procese spekania rozpadla, čo mohlo 
byť spôsobené vysokým vnútorným pnutím zhutneného práškového materiálu. Preto nebolo 
možné zmerať jej vlastnosti a v meraniach sa neuvádza. 
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Obr. 4.4: Pevnosť v ohybe vzoriek lisovaných za studena 
 
Obr. 4.5: Pevnosť v ohybe vzoriek spekaných pri 300 °C 
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 Obr. 4.6: Pevnosť v ohybe vzoriek spekaných pri 400 °C 
 
Obr. 4.7: Pevnosť v ohybe vzoriek spekaných pri 500 °C 
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Obr. 4.8: Pevnosť v ohybe vzoriek spekaných pri 600 °
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4.3.2 Skúška tvrdosti podľa Vickersa 
Na vzorkách bola prevedená skúška tvrdosti podľa Vickersa podľa normy ČSN  EN ISO 
6507-1 [19]. Pri skúške tvrdosti podľa Vickersa je použitý indentor tvaru ihlanu o štvorcovej 
základni a vrcholovom uhle 136°. Indentor pôsobil na povrch materiálu zaťažením 25 g po 
dobu 10 s. 
 Namerané hodnoty boli vyšetrené Grubbsovým testom na odľahlé hodnoty [31]. V prípade 
že vypočítané hodnoty boli vyššie ako kritické hodnoty pre Grubbsov test [32], boli tieto dáta 
vylúčené. Z nameraných hodnôt bola určená priemerná hodnota každého vzorku. Na obr. 4.9 
je graficky znázornená závislosť tvrdosti na lisovacom tlaku u vzoriek lisovaných za studena 
a spekaných pri teplote 300 °C, 400 °C, 500 °C a 600 °C. 
 
Obr. 4.9: Namerané priemerné hodnoty HV 0,025 
4.3.3 Metalografia 
Všetky vzorky boli snímané za použitia SM. Mikroštruktúry pripravených experimentálných 
materiálov boli fotené v strede vzoriek pri zväčšení 500-krát. Na obr. 4.10 až obr. 4.14 sú 
zobrazené vzorky lisované za studena a spekané pri teplotách 300 °C, 400 °C, 500 °C 
a 600 °C. V každej skupine vzoriek boli použité lisovacie tlaky 100 MPa (a), 200 MPa (b), 
300 MPa (c), 400 MPa (d) a 500 MPa (e). Taktiež boli z hustoty každej vzorky vypočítané 
pórovitosti (3), ktoré sú uvedené v tabuľke 4.2 až tabuľke 4.6. 
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Experimentálny horčíkový materiál lisovaný za studena 
 
Obr. 4.10: Mikroštruktúra pripraveného Mg materiálu lisovaného za studena tlakom a) 100 MPa, 
b) 200 MPa, c) 300 MPa, d) 400 MPa, e) 500 MP 
Tabuľka 4.2: Pórovitosť vzoriek lisovaných za studena 
Lisovací tlak [MPa] Pórovitosť [%] 
100 23,1±0,2 
200 11,7±0,2 
300 5,3±0,2 
400 5,7±0,2 
500 4,5±0,2 
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Experimentálny horčíkový materiál spekaný pri 300 °C 
 
Obr. 4.11: Mikroštruktúra pripraveného Mg materiálu spekaného pri 300 °C a lisovaného tlakom 
a)  100 MPa, b) 200 MPa, c) 300 MPa, d) 400 MPa, e) 500 MPa 
Tabuľka 4.3: Pórovitosť vzoriek spekaných pri 300 °C 
Lisovací tlak [MPa] Pórovitosť [%] 
100 24,5±0,2 
200 11,7±0,2 
300 6,4±0,2 
400 4,6±0,2 
500 2,3±0,2 
35 
 
Experimentálny horčíkový materiál spekaný pri 400 °C 
 
Obr. 4.12: Mikroštruktúra pripraveného Mg materiálu spekaného pri 400 °C a lisovaného tlakom 
a) 100 MPa, b) 200 MPa, c) 300 MPa, d) 400 MPa, e) 500 MPa 
Tabuľka 4.4: Pórovitosť vzoriek spekaných pri 400 °C 
Lisovací tlak [MPa] Pórovitosť [%] 
100 24,3±0,2 
200 11,9±0,2 
300 7,8±0,2 
400 4,9±0,2 
500 2,7±0,2 
36 
 
Experimentálny horčíkový materiál spekaný pri 500 °C 
 
Obr. 4.13: Mikroštruktúra pripraveného Mg materiálu spekaného pri 500 °C a lisovaného tlakom 
a) 100 MPa, b) 200 MPa, c) 300 MPa, d) 400 MPa, e) 500 MPa 
Tabuľka 4.5: Pórovitosť vzoriek spekaných pri 500 °C 
Lisovací tlak [MPa] Pórovitosť [%] 
100 25,0±0,2 
200 13,1±0,2 
300 7,1±0,2 
400 3,4±0,2 
500 3,8±0,2 
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Experimentálny horčíkový materiál spekaný pri 600 °C 
 
Obr. 4.14: Mikroštruktúra pripraveného Mg materiálu spekaného pri 600 °C a lisovaného tlakom 
b) 200 MPa, c) 300 MPa, d) 400 MPa, e) 500 MPa 
Tabuľka 4.6: Pórovitosť vzoriek spekaných pri 600 °C 
Lisovací tlak [MPa] Pórovitosť [%] 
200 13,5±0,2 
300 5,7±0,2 
400 6,3±0,2 
500 1,5±0,2 
38 
 
4.3.4 Fraktografia 
Po skúške pevnosti v ohybe bola študovaná lomová plocha trámikov na SEM. Na obr. 4.15 je 
vidieť vzorku lisovanú za studena pri tlaku 100 MPa. Obr. 4.16 nám znázorňuje vzorku 
lisovanú tlakom 100 MPa a následne spekanú pri teplote 500 °C. Na ďalšom obr. 4.17 je 
pozorovaná vzorka lisovaná za studena tlakom 500 MPa. Na poslednom obr. 4.18 je vzorka 
lisovaná pri tlaku 500 MPa a následne spekaná pri teplote 600 °C. Tieto snímky sú hraničné 
a zobrazujú lomy vzoriek pripravených pri minimálnych a maximálnych teplotách a tlakoch. 
Všetky vzorky boli študované pri zväčšení 1000-krát (a) a 5000-krát (b). 
 
Obr. 4.15: Snímok lomu horčíkového materiálu lisovaného za studena pri tlaku 100 MPa (a), detail na 
častice horčíkového materiálu v lome (b) 
 
Obr. 4.16: Snímok lomu horčíkového materiálu lisovaného pri tlaku 100 MPa a následne spekaného 
pri 500 °C (a), detail na častice horčíkového materiálu v lome (b) 
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Obr. 4.17: Snímok lomu horčíkového materiálu lisovaného za studena pri tlaku 500 MPa (a), detail na 
častice horčíkového materiálu v lome (b) 
 
Obr. 4.18: Snímok lomu horčíkového materiálu lisovaného pri tlaku 500 MPa a následne spekaného 
pri 600 °C (a), detail na častice horčíkového materiálu v lome (b) 
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5 DISKUSIA VÝSLEDKOV 
5.1 Skúška pevnosti trojbodovým ohybom 
Vplyv lisovacieho tlaku 
Výsledné pevnosti v trojbodovom ohybe sú uvedené v tabuľke 5.1. U vzoriek lisovaných 
tlakom 100 MPa sa výsledný horčíkový prášok dostatočne nezhutnil, a preto mal materiál 
najnižšie pevnosti. U vzoriek lisovaných tlakom 200 MPa sa výsledný materiál zhutnil, avšak 
nedošlo k výraznej plastickej deformácii častíc prášku, a preto sú výsledné hodnoty pevnosti 
stále nízke. Pri lisovacích tlakoch 300 MPa, 400 MPa a 500 MPa dochádza k výraznej 
plastickej deformácii častíc prášku. Tie do seba začínajú zapadať a vypĺňať priestor pórov. 
Znížením pórovitosti je dosiahnuté odstránenie porúch v materiáli. Výsledkom je celkové 
zvýšenie pevnosti v ohybe. Najvyššie pevnosti dosahovali vzorky lisované tlakom 500 MPa. 
Pri tomto tlaku prebehla v materiáli najsilnejšia plastická deformácia častíc prášku, ktorá 
spôsobila takmer úplné zapadnutie častíc do seba. Výsledná pórovitosť tohto materiálu sa 
pohybovala v rozmedzí 1,5–3,8 %. 
Vplyv teploty spekania 
Z výsledkov v tabuľke 5.1 vyplýva že teplota spekania mala minimálny vplyv na pevnosti 
v ohybe. To bolo pravdepodobne spôsobené krátkym časom spekania. Spekanie sa realizuje 
difúznou cestou a preto hrá dôležitú úlohu aj jeho dĺžka. Pri spekaní po dobu 1 h sa nestihol 
materiál výrazne spekať a vytvoriť dostatočné množstvo pevných kontaktných plôch. To 
spôsobilo, že výsledný materiál bol krehký a lámal sa vždy po hraniciach práškových zŕn. Aj 
preto namerané výsledky dosahujú nízkych hodnôt pevnosti. V práci [25] a [29] bol použitý 
čas spekania 2 h, dokonca v práci [27] až 6 h. Tieto doby spekania by mohli byť dostačujúce 
a využité v ďalšej štúdii. Najvyššia pevnosť bola nameraná u vzorky lisovanej tlakom 
500 MPa a následne spekanej pri teplote 600 °C. Pevnosť v ohybe danej vzorky bola 
59,9 MPa. Výsledné pevnosti sú porovnané výsledkami v práci [21]. 
Tabuľka 5.1: Pevnosti v ohybe pripravených vzoriek v MPa 
   
Teplota spekania [°C] 
  
- 300 400 500 600 
  
L
is
o
v
a
cí
 t
la
k
 [
M
P
a
] 
100 4,1 6,8 10,8 10,6 x 
200 28,5 30,7 16,7 16,1 27,7 
300 32,2 28,8 23,5 24,1 39,2 
400 47,4 40,9 50,1 42,3 42,8 
500 53,4 56,8 50,4 38,3 59,9 
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5.2 Skúška tvrdosti podľa Vickersa 
Vplyv lisovacieho tlaku 
Z tabuľky 5.2 vyplýva, že lisovací tlak mal na tvrdosti vzoriek významný vplyv. Obecne 
z výsledkov vyplýva, že zvyšovaním lisovacieho tlaku sa zvyšujú aj hodnoty tvrdosti. 
U vzoriek lisovaných tlakom 100 MPa boli namerané najnižšie tvrdosti. To je spôsobené 
nedostatočným stlačením práškového materiálu. Z tohto dôvodu neboli dostatočne vyplnené 
póry medzi časticami a preto ani hodnoty tvrdosti neboli vysoké. Najvyššie hodnoty tvrdosti 
boli dosiahnuté u vzoriek lisovaných tlakom 400 MPa a 500 MPa. V porovnaní s prácou [24] 
dosahovali tieto vzorky lepšie tvrdosti ako odliatky a T4-tepelne spracované vzorky, avšak 
nedosahujú tvrdosti vzoriek pripravených metódou ECAP. 
Vplyv teploty spekania 
Teplota spekania nemala na tvrdosti vzoriek výrazny vplyv. Z výsledkov v tabuľke 5.2 
vyplýva, že najvyššie tvrdosti boli získané u vzoriek spekaných pri 400 °C a 500 °C. 
Zaujímavé je, že vzorky spekané pri teplote 600 °C dosiahli najnižšie tvrdosti. To je 
spôsobené tým, že táto teplota sa nachádza blízko teploty topenia horčíku. Pri tejto teplote sa 
práškové častice materiálu čiastočne vyžíhali a uvoľnilo sa vnútorne pnutie materiálu po 
lisovaní, čo spôsobilo síce výsledné zvýšenie pevnosti, ale na úkor tvrdosti. 
Tabuľka 5.2: Namerané priemerné tvrdosti HV 0,025 
   
Teplota spekania [°C] 
  
- 300 400 500 600 
  
L
is
o
v
a
cí
 t
la
k
 [
M
P
a
] 
100 22±2 21±3 31±5 17 ±2 21±3 
200 37±7 27±3 37±3 34±3 27±3 
300 39±5 42±4 45±3 42±2 31±2 
400 47 ±2 40±4 51±5 48±4 39±3 
500 50±2 50 ±3 52±3 55±3 39±3 
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5.3 Metalografia 
Vplyv lisovacieho tlaku 
Na obr. 4.10 až obr. 4.14 sú vzorky označené (a) lisované pod tlakom 100 MPa. Zo snímok 
SM je jasne poznať že u týchto vzoriek nedošlo k zhutneniu výliskov. Zrná prášku mali 
pôvodný tvar a nachádzalo sa medzi nimi veľké množstvo pórov. K viditeľnému zhutneniu 
dochádza až u vzoriek lisovaných tlakom 200 MPa (b), kde je už pozorovaná čiastočná 
deformácia častíc prášku a výrazne zníženie objemu pórov. U vzoriek lisovaných tlakmi 
300 MPa, 400 MPa a 500 MPa (c, d, e) je viditeľná výrazná deformácia častic prášku. Častice 
sú do seba zaseknuté a výpĺňajú vyše 90 % objemu matriálu. Na snímkach je pozorovatelné 
smršťovanie a sferoidizácia pórov, ktoré je porovnateľné so snímkami z práce [22]. 
 V tabuľke 5.3 sú zobrazené pórovitosti pripravených vzoriek v závislosti na lisovacom 
tlaku a teplote spekania. Z výsledkov vzoriek vyplýva, že pórovitosť sa znižuje so zvyšujúcim 
sa lisovacím tlakom. U tlakov od 100 MPa do 300 MPa je zmena pórovitosti výrazná, avšak 
u tlakov 400 MPa a 500 MPa je už zmena minimálna. 
Vplyv teploty spekania 
Teplota spekania nemá výrazný vplyv na tvar a deformáciu častíc prášku, avšak ovplyvňuje 
ich vzájomné prepojenie. Pri vzorkách lisovaných za studena a spekaných pri teplotách 
300 °C, 400 °C a 500 °C nebolo pozorované žiadne výraznejšie prepojenie častíc prášku. To 
bolo pravdepodobne spôsobené krátkou dobou spekania. Pri spekaní po dobu 1 h sa 
u spomínaných vzoriek nestihli vytvoriť medzičasticové prepojenia. Avšak u vzorky spekanej 
pri teplote 600 °C (obr. 4.14) je už viditeľné čiastočné prepojenie častíc. To mohlo byť 
spôsobené tým, že teplota spekania 600 °C sa nachádza blízko teploty topenia horčíku. 
Pravdepodobne došlo k čiastočnému vyžíhaniu práškových častíc horčíku, čo urýchlilo vznik 
prepojení medzi časticami. 
 Z tabuľky 5.3 vyplýva, že teplota spekania má minimálny vplyv na pórovitosť 
pripraveného experimentálneho materiálu. 
Tabuľka 5.3: Pórovitosti pripravených vzoriek v % 
   
Teplota spekania [°C] 
  
- 300 400 500 600 
L
is
o
v
a
cí
 t
la
k
 [
M
P
a
] 
100 23,1±0,2 24,5±0,2 24,3±0,2 25,0±0,2 x 
200 11,7±0,2 11,7±0,2 11,9±0,2 13,1±0,2 13,5±0,2 
300 5,3±0,2 6,4±0,2 7,8±0,2 7,1±0,2 5,7±0,2 
400 5,7±0,2 4,6±0,2 4,9±0,2 3,4±0,2 6,3±0,2 
500 4,5±0,2 2,3±0,2 2,7±0,2 3,8±0,2 1,5±0,2 
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5.4 Fraktografia 
Na obr. 4.15 až obr. 4.18 sú zobrazené snímky fraktografie. Na snímkach je viditeľné, že 
častice vzoriek lisovaných tlakom 100 MPa (obr. 4.15 a obr. 4.16) majú pôvodný tvar a nie sú 
medzi sebou vôbec prepojené. Ani následné spekanie u vzorky na obr. 4.16 nespôsobilo vznik 
medzičasticových prepojení a tak dochádza k lomu po hraniciach práškových zŕn. U vzoriek 
lisovaných tlakom 500 MPa dochádza k deformácii tvaru častíc, avšak iba u vzorky spekanej 
pri teplote 600 °C vzniká čiastočné prepojenie častíc prášku. U vzoriek lisovaných pri tlaku 
500 MPa dochádza taktiež k lomu po hraniciach práškových zŕn z dôvodu nedostatočného 
spekania. Zo snímok horčíkového práškového materiálu vyplýva, že k difúzii dochádza medzi 
časticami prášku veľmi pomaly a preto je nutné predĺžiť čas spekania. 
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6 ZÁVERY 
Z horčíkového prášku bol metódou PM úspešne pripravený porézny horčíkový materiál. 
Horčíkový prášok bol lisovaný pri tlakoch 100, 200, 300, 400 a 500 MPa. Pri každom tlaku 
bolo pripravených 5 vzoriek. Jedna vzorka s každého tlaku bola ponechaná na ďalšie meranie. 
Ostatné zhutnené výlisky boli následne spekané pri teplotách 300, 400, 500 a 600 °C. 
Pripravené vzorky boli podrobené skúške pevnosti v ohybe a skúške tvrdosti podľa Vickersa. 
Na SM a SEM bola nafotená metalografia a fraktografia každého vzorku. Z rozmerov 
pripravených vzoriek bola vypočítaná pórovitosť. Z výsledkov merania vyplýva: 
 Lisovací tlak mal výrazný vplyv na mechanické vlastnosti pripraveného horčíkového 
materiálu. Z nárastom zhutňovacieho tlaku sa znižujú pórovitosti a zvyšujú pevnosti 
a tvrdosti experimentálneho materiálu. 
 Najlepšie mechanické vlastnosti boli získané u vzoriek lisovaných pod tlakom 
500 MPa. U vzoriek spekaných pri teplote 600 °C boli namerané pevnosti v ohybe až 
do 59,9 MPa Najvyššia tvrdosť bola nameraná u vzorky spekanej pri teplote 500 °C, 
ktorá dosahovala hodnotu 55. 
 Teplota spekania nemala výrazný vplyv na mechanické vlastnosti pripravených 
materiálov. To bolo pravdepodobne spôsobené krátkym časom spekania, pri ktorom 
nestihlo dôjsť k prepojeniu častíc. 
 U vzoriek spekaných pri teplote 600 °C došlo k zníženiu tvrdosti. To bolo spôsobené 
uvoľnením vnútorného pnutia v materiáli, ktoré vzniklo pri lisovaní. 
 V ďalšom štúdiu by bolo vhodné predĺžiť dobu spekania k dosiahnutiu lepších 
mechanických vlastností experimentálneho materiálu. 
Zhrnutím všetkých záverov možno konštatovať, že ciele stanovené v tejto práci boli 
dosiahnuté v plnom rozsahu. 
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8 ZOZNAM POUŽITÝCH SKRATIEK A SYMBOLOV 
C odliatok 
Dh difúzia na hraniciach zŕn 
Dl objemová difúzia 
Ds povrchová difúzia 
Dv ekvivalentný priemer 
ECAP uhlové pretláčanie 
E uhlové pretláčanie 
F záťažová sila 
HB tvrdosť podľa Brinella 
HCP hexagonálne tesne usporiadaná mriežka 
HR tvrdosť podľa Rockwella 
HV tvrdosť podľa Vickersa 
HV 0,025 tvrdosť podľa Vickersa pri zaťažení 25 g 
max
oM  maximálny ohybový moment 
P pórovitosť 
PM prášková metalurgia 
PMMA polymethylmetakrylát 
moR  zmluvná pevnosť v ohybe 
S plocha odtlačku 
SEM skenovacia elektrónová mikroskopia 
SM svetelná mikroskopia, svetelný mikroskop 
T4 tepelne ošetrená zliatina horčíku 
V objem 
oW  modul prierezu 
η plastický tok 
ρ hustota 
